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L'objet de la presente invention est de fabriquer des prefonee. 
pour fibres optiques en recueillant sur un mandrin des particules 
non poreuses d« oxydes metalliques et en leur faisant subir un trai- 
tement thermique tel que 1'on puisse etirer la structure de preforme 
5 ainsi fabriquee sous forme d'une fibre optique. 

On sait qu'une fibre optique comprend un coeur et une gaine 
d'indice de refraction inferieur a celui du coeur. II est egalement 
possible de realiser un coeur k gradient de composition transverse, 
c'est-a-dire de faire varier radialement l'indice qui diminue du 
centre de la fibre vers 1-exterieur. La theorie concernant les fibres 
optiques se trouve dans 1' article de F.P. KAPRON "Geometrical optics 
of parabolic index gradient cylindrical lenses" dans -Journal of the 
Optical Sbciety of America", Vol. 60, N- 11, pages 1433-1436, Novem- 
bre 1970. L'ouvrage de N.s. KAPANY Tiber optics, Principles and 
15 Applications" Academic Press, 1967, permet de comprendre comment se 
propage la lumiere dans ces fibres et d» entrevoir les applications 
possibles. 

Pour qu'une fibre optique soit effect! vement utilisable , il f aut 
qu'elle soit compatible avec les sources lumineuses actuellement dis- 
20 ponibles, dont la plage de longueurs d'ondes est comprise entre 

0,8 um et 1,06 pm et qu'elle presente une attenuation totale la plus 
faible possible (quelques dB par km). Un materiau don 1 1« attenuation 
minimale se sitae vers 1 um est la silice synthetique So<> 2 qu'il 
est possible d'obtenir avec un degre de purete exceptional. 
25 La prssente invention se rattache a la preparation des verres 

a oxydes fondus par hydro lyse a la flanme. Cette technique est deja 
connue, notaw.ent dans le cas de verre forme essentiellement de SiO . 
Le procede consiste k faire passer la vapeur d'un compose hydroly- 
sable tel que le tetrachlorure de silicium SiCl^ k tiavera un bru- 
30 leur ou chalumeau et dans une flamme de gaz combustible afin 

d'hydrolyser la vapeur et de decomposer le produit d'hydrolyse pour 
former l'oxyde correspondant . Un tel procede est decrit dans le 
brevet des Etats Unis d'Amdrique N« 2.272.342. On peut ainsi 
recueillir l'oxyde forme sous forme de particules. 
35 La presente invention a pour but de preparer, comme materiau de 

base de fibres optiques, de la silice melangee a un ou plusieurs 
oxydes pris dans le groupe consistant en B 2 0^ , Ge0 2 , Ti0 2 , P-jOg, 
Sn0 2 , A1 2 0 3 , Zr© 2 , Ta^, Ga^, Sb^, en utilisant pour la prepa- 
ration de la silice et des "oxydes une reaction d'hydrolyse et/ou 
^0 d'oxydation dans une flarame produite par un chalumeau particulierenient 



BNS0OCI0: <PR_JJ333628A1J_> 



2333628 

adapte a cette reaction. On peut ainsi recueillir l'oxyde formo 
sous forme de particules dont les grains sont d'une dizaine a un 
millier d 'Angstroms; cett e valeur depend des proprietes de l'oxyde 
et de la cinetique de la reaction U'hydrolyse et/ou d'oxydation du 
5 compose de depart (generalement un clilorure), 

On connait, par le brevet francais N° 72-38969 du 3 Novembre 
1972, un chaluraeau a 5 tubulures coaxiales destine a la preparation 
d'oxydes metalliques sous la forme de grains. Pour utiliser ce 
chalumeau, on fait arriver par le tube central un melange d 1 oxygene 
10 et des halogenures, oxyhalogenures ou composes organome tall iques k 
partir desquels on desire preparer l'oxyde, par le premier tube in- 
termediaire un gaz inerte tel que 1' azote ou 1 'helium permettant de 
de'coller la flamme du bee du chalumeau et d'eviter tout e pollution 
due k celui-ci ainsi que l'obturation du bee par les oxydes formes, 
15 par le second tube int ermediaire le gaz combustible H 2 , CO, hydrocar- 
bures quel'on peut melange r avec un gaz inerte afin d'en abaisser 
le pouvoir calorifique, par le troisieme tube intennediaure un gaz 
inerte et par le tube exterieur 1 • oxygene seul. L'avantage essent±el 
de ce chalumeau eet de permettre, tout en conservant le principe 
20 d'eloigneraent de la base de la flamme des tubulures du chalumeau, de 
dirainuer le debit du gaz vecteur des composes de depart qui passe 
dans le tube central sans dirainuer le debit total d' oxygene grace k la 
tubulure exterieure. On peut ainsi regler independamment le debit des 
composes de depart, la temperature de la flamme ainsi que sa longueur. 
25 L'equipement de 1 'invention coraprend un chalumeau du type qui 

vient d'etre rappele, transforme de fa S oti que le tube central et le 
premier tube intermediaire soient coaxiaux et cylindriques et que 
le deuxieme et le troisieme tubes intermediaires et le tube exte- 
rieur soient coaxiaux et tronconiques , des moyens d'alimenter le 
30 tube central en comburant charge de composes metalliques hydrolysa- 
bles, le premier tube intermediaire en gaz inerte, le second tube 
intermediaire en gaz combustible, le troisieme tube intermediaire 
en gaz inerte et le tube exterieur en gaz comburant seul, un mandrill 
en silice pour recueillir les grains d'osvde, des moyens de regler 
35 le debit des gaz dans les tubes et des moyens d'entrainer en 

rotation et en translation le raandrin dans Ja flame du chalumeau. 
Le maudrin recouvert de l'oxyde peut servir de preTonne pour la 
fabrication d'une fibre optique. 

^'invention va etre main tenant decrite en detail en rolaion 
40 avec les desoins annexes, dans lesquels : 
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- la Fig. 1 represente le chalumeau a cinq tubulures utilise dans 
le precede et l'equipement de l 1 invention ; 

- la Fig. 2 represente l 1 equipement de fabrication de pre formes 
pour fibres optiques de l T invention# 

5 En se referant a la Fig. 1 , le cnalumeau comprend un corps de 

clialumeau 10 dans lequel cinq tubulures internes 1, 2, 3, 4, 5 ont 
ete menagees. Les tubulures 1 et 2 sont respecti vement axiale et 
coaxiale. Les tubulures 3, 4, 5 sont t rone oniques de sorte que les 
generatrices des troncs de cdne se rejoignent en un point situe a 
10 une distance comprise entre 15 et 30 mm au-dessus du plan des 
orifices de sortie du cnalumeau. 

En se referant k la Fig« 2, 1 1 equipement de fabrication de 
preformes de fibres optiques comprend le cnalumeau 10, un ensemble de 
distribution 20 des gaz O^, N^, He et forme de qnatre reservoirs 
15 201 k 20k et de sept debitmetres 211 a 217, un injectear decomposes 
nydrolysables 30, un porte-mandrin 40 a mouvements de rotation et 
de translation et un extracteur de gaz 50* 

L» oxygene provenant du debitmetre 211 passe a travers une spiralt 
de verre 3d place e dans un four 302 muni d'un ensemble ds regulation de 
20 temperature 303. A la sortie de cette spirale de verre sont disposes 
des injecteurs 304, 305, 306 par lesquels sont introduite les liquides 
(par exemple SiCl^, BOLj, GeCLj^) provenant des seringues en PTFE 307, 
308, 309 dont les debits sont programmes grfcee aux coraandes 310, 311 f 312. 
Trois cas peuvent se presenter : 
25 *0 Les liquides a injecter ont un point d» ebullition re la ti vement 
bas (<200°C); e'est le cas notamment de SiCl^, BCJUj, GeCl^, TlCl^, 
POCl^, SnCl^. Dans ce cas, le four 302 est regule a une temperature 
nettement superieure au point d'ebullition du compose le mo ins volatil, 
200 *C dans le cas de 1 'utilisation des trois premiers cnlorures cites • 
30 Ainsi, les cnlorures sont entraines sous forme gazeuse par le gaz 

vecteur oxygene O^ sans risque de condensation* La spirale doit avoir 
une longueur suffisante pour que les gaz aient le temps de se 
recnauffer et d'etre suf fisamment chauds a. la sortie. 

b) Le liquide a un point d'ebullition eleve ou se decompose; c f est le cas, 
35 par exemple, du butylate secondaire d f aluminium (CH^-CH^-C (CH^ )— Of^Al qui 

est pulverise sous forme de fines gouttelettes liquides a. 1* entree 
du cnalumeau; 1' aerosol de butylate est en t rain e par le gaz vecteur 
charge de cnlorure de silicium et oxyde avec ce dernier dans la flamme. 

c) Le compose de depart est solide; on doit alors le sublimer k 
l ! aide d'un four classique sous balayage d' oxygene ou de gaz inerte» 
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L'oxygene ainsi charge des composes a oxyder est introduit dans 
la tubulure centrale 1. Dans la canalisation adjacente 2, on envoie un 
courant de gaz inerte, par exemple N 2> permettant de dc'<;oll«r la flamme 
en erap^chant le melange inunediat de l'oxygene avec l'nydrogene in- 
5 troduit par la tubulure 3; par le tube k arrive de l'azote ou de Ibeliun. 
L 1 oxygene arrive par la tubulure 5, ce qui permet de regler a volon- 
te la temperature et le geometrie de la flamme. Par exemple, pour 
SiCl^t les reactions chimiques rencontrees sont du type : 

H 2 + 1/2 0 2 -*.H 2 0 + Q 
10 SiCl 4 + 2 H 2 0 S±0 2 + h HC1 

SiCl^ + 0 2 Si0 2 + 2 Cl 2 

A une distance reliable du dard de la flamme, entre 5 et 25 cm, 
on dispose un mandrin k3 en silice, graphite, verre ou ceramique 
pour collecter les oxydes formes dans la flamme. Ce mandria est anime, 
15 a l*aide de dispositifs d'entrainement 41 et k2 f d'un mouvement de 
rotation a une Vitesse de quelques tours a quelques dizaines de tours 
par minute et d'un mouvement de translation le long de 
son axe, a une Vitesse de 200 a 600 mm par minute. Les oxydes 
soitt ainsi d^pos^s sur une longueur d' environ 1 50 mm. On recupere 
20. ainsi, apres environ 2 heures d 1 experience, un cylindre composite 
dont la partie exterieure 6st constitute de grains d' oxydes juxta- 
poses, ce qui off re une porosite assez importante. Le cylindre a 
alors un diametre d f environ 30 a 50 mm. 

Au-dessus de la flamme du chaluweau et du mandrin, un extract eur 
25 50 permet d'eliminer certains des produits de la reaction tels que 
HC1, H 2 0, etc. 

On remplace alors l f azote par l'helium et on augmente la 
temperature de la flamme. II est alors possible de proceder a la 
vitrification de la preforme qui, a la fin de l'operation se 
30 present e sous forme d'un cylindre transparent et non poreux 
d» environ 21 mm a 36 mm de diametre. 

L'ensemble ainsi decrit est protege de toute pollution exte- 
rieure a I'aide du dispositif du type hotte a flux landnaire 51. 
Exemple 1 

35 On veut obtenir un guide d'onde optique avec un co eur de 

silice et une caine fai.te du couple Si0 2 + B 2 0^ # 

On part d'un mandrin de silice synthotique ultra-pure, fabriquee 
dans un chalumeau a. plasma indue tif, d f environ 13 mm de diametre et 
de 350 mm de long. On fait le depot de Si0 2 + B 2 °3 • en mole ) 

k0 sur une longueur de 1 50 mm. Pour cela, on injecte simultant'ment du 
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BC1 3 cm 3 /mn) et de SiCl^ (4 cm3/nn) e t ceci pendant 110 minutes „ 

La vitesse de translation du mandrin est de 400 mm/nm et sa vitesse 
de rotation de 50 tours/nm. Le four de prechauffage est regule a 
200°C. Le debit d'oxygene vecteur par 1* orifice 1 est de 1 l/m, 
5 celui d 'azote suivant 2 de 1 l/mn, celui d'hydrogene suivant 3 de 
4,5 l/mn, celui d r azote suivant 3 de 6 l/mn, celui d'azote suivant 
4 de 1 l/mn et celui d'oxygene suivant 5 de 5 l/mn. 

Dans les 10 dernieres minutes, on n r introduit plus BCl^ de 
frscon a avoir une couche protectrice de silice a. I'exterieur. Au 

10 bout de 2 heures, on obtient un cylindre compose d'un coeur en 
silice et d»un depftt poreux de SiO^ + B 2°3 ^'environ 37 bk de 
diametre, Apres avoir remplace l f azote par de I'nelium, on regie 
la flamme a. une temperature plus el eve e de f aeon a vitrifier 
l f ensemble pour former un cylindre compact, non poreux et trans- 

15 parent de 150 nm de long, 25,8 mm de diametre et d'un poids de 

21 0 grammes. Cette preforme est alors etiree avec un e quip e men t 

classique pour donner une fibre optique ayant un diametre exterieur 

de 100 pun, un diametre de co eur de 50 urn, une longueur de 10 km 

/~2 2 

et une ouverture numerique yn^ - = 0,17, etant l f indie e du 
20 coeur, n^ 1 1 indie e de la gaine* 
Exemple 2 

On veut obtenir une preforme de fibre optique avec un coeur de 
silice dopee au germanium et une gaxne en silice. 

On part d'un mandrin de silice de 5 mm de diametre et de 
25 250 mm de long. On fait le depfct de SiO^ + GeO^ (10 % en mole) 
sur une longueur de 150 mm. Pour cela, on injecte simultanemen t 
du GeCl^ (0,8 cnP/mn) et du SiCl^ (4 cm^/mn) et ceci pendant 40 
minutes. Puis, on n * injecte plus que SiCl^ seul (4 cra^/aa) pendant 
45 minutes. La vitesse de translation du mandrin est de 300 vm/nm. 
30 et sa vitesse de rotation de JO tours/ran* 

Le four de precnauf f age est regule a 200*C» 

Le debit d T oxygene en 1 est de 1 l/mn, celui d'azote en 2 de 
1 l/mn, celui d'hydrogene en 3 de 13 l/mn, celui d'azote en 4 de 
1 l/mn et celui d T oxygene en 5 de 5,3 l/mn. 

35 Au bout de 85 minutes, on obtient done un cylindre composite, 

fait du centre vers la peripherie de silice, de silice dopee a 
1 T oxyde de germanium et de silice, le tout poreux et d'un diametre 
d 1 environ 44 mm. Apres avoir procede a la vitrification de cette 
structure pour la rendre compacte et transparent e comme decrit 

^0 dans 1 1 exemple 1, on retire la silice centrale par carottage et, 
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apres retrcint du tube ain^i obtenu, on peut tirer une fibre 
optique de 1 0 km de long, d'un diaraetre de coeur de 50 F , d'un 
diametre exterieur de 100 pro et d'une ouverture numdrique de 0,21, 

Dans la description qui precede, on a suppose que l'equipe- 
ment ne comportait qu'un seul chalumeau. II est possible de 
disposer plusleurs chalumeaux en ligne et de recouvrir un mandrin 
de plus grand e longueur que celui decrit dans los exemples. 
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REVENDICATIONS 



1 - Procede pour la production de prefonnes de fibres optiques 
en silice pure et silice melangee a tin ou plusieurs oxydes, par 
hydrolyse ou oxydation dans une flamme, de composes nydrolysables 
des metaux correspondant auxdits oxydes, caracterise en ce qu'on 
utilise un cnalumeau k cinq tubulure* qui permet le decollement 
de la flamme par rapport au bee, on injecte dans un courant de 
gaz comprenant au mo ins de l'oxygene lesdits composes nydrolysa- 
bles, on aliment e les tubulures du cnalumeau respectivement par 
un gaz vecteur comprenant au nioins de 1' oxygene et cnarge* desdits 
composes nydrolysables, en gaz neutre, en gaz combustible, en gaz 
neutre et en oxygene, on place une tige- support dans la flarane 
dudit chalumeau et on applique k ladite tige-support un mouvement 
de rotation et un mouvement de translation alt e mat if , l'emploi 
dudit chalumeau perraettant de regler independamment le debit des 
composes injectes, le debit de gaz, la temperature de la flamme 
et sa s^ometrie, 

2 - Procede* suivant la revendicati on 1, caracterise en ce que 
la preforme fabriquee contient en quantite superieure k 1 % un des 
oxydes de la liste suivante t B^, Ge0 2 , Ti<> 2 , P^, Sn<> 2 , Al^O 
Zr0 2 , Ta 2 0 5 , Ga 2 0 3 , Sb 2 C> 5# 

3 - Procede suivant la revendicati on 1, caracterise en ce que 
le chalumeau est utilise^ pour vitrifier la preforme fabriquee en 
prenant comme gaz inerte de 1« helium et en n'injectant plus de 
composes nydrolysables • 

h - Procede suivant I'une quelconque des revendicati ons 1,2 
ou 3, caracterise en ce que la preforme contient deux oxydes de la 
liste suivante : B^, Ge0 2 , Ti0 2 , F^, Sn(> 2 , A1 2 0 2r0 2 , Ta^O 
Ga 2 0 3 , Sb 2 0 5 . 

5 - Procede suivant l'une quelconque des revendicati ons 1,2 
ou 3, caracterise en ce que la preforme contient trois oxydes de la 
liste suivante : f Ge0 2> Ti<> 2 , Sn0 2 , Al^ , ZrO, , Ts^O 

Ga a°3> sb 2 o 5 o 

6 - Procede suivant la revendication 1, caracterise en ce que 
I'on emploie plusieurs chalumeaux disposes en ligne« 

7 - Procede suivant la revendication 1 , caracterise en ce que 
le gaz vecteur est un melange d 1 oxygene et de gaz inerte, 

8 - Procede suivant la revendication 1 , caracterise en ce que 
les debits de composes nydrolysables sont tels que la concentration 
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du dopant dans la prefonnc fabriquee croit de la peri pherie vers le 
centre de faoon quadra, tiqueo 

9 - Equipement pour la mise en ocuvre du precede sui van t la 
revendicat ion 1 , comprenant un chalumeau a cinq tubulures, des 
5 moyens d'injecter dans un courant de gaz comprenant au moins de 
1 1 oxygene des composes hydrolysabl es des nietaux dont on desire 
preparer les oxydes en grains, des moyens d'alimenter respective- 
ment les cinq tubulures du chalumeau par ledit courant de gaz, par 
un gaz neutre, un gaz combustible, un ; »az neu tre et de 1 ' oxygene , 
10 une tige-support et des moyens d ! en trainer en rotation et en trans- 
lation alternative ladite tige- support dans la flamme du chalumeau. 
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FIG.1 
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